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Cílem práce je optimalizace parametrů přípravy fluoridového konverzního povlaku na tvářené hořčíkové 
slitině AZ31v tavenině Na[BF4]. Sledovanými faktory pro stanovení kvality připravených povlaků jsou 
homogenita povrchu povlaku na broušených a leštěných vzorcích hořčíkové slitiny, mechanické 
vlastnosti povlaků (adheze a tvrdost) a tloušťka povlaku. Hlavním sledovaným parametrem byla změna 
těchto vlastností při expozici vzorků tavenině soli na různou dobu. 
 Povrchy povlaků byly dokumentovány na invertovaném světelném mikroskopu s doplněním o snímky 
reprezentativních vzorků pomocí SEM. Tloušťka povlaku byla dokumentována pomocí invertovaného 
světelného mikroskopu s využitím polarizačního filtru. Chemické složení bylo stanoveno na třech 
reprezentativních vzorcích pomocí energeticky-disperzního rentgenového spektrometru. Mechanické 
vlastnosti povlaků byly stanoveny scratch-testem na REVETEST Scratch Testing Systému s detektorem 
akustických emisí. Výsledné vrypy byly dokumentovány na světelném mikroskopu. 
 Byl prokázán jednoznačně kvalitnější povlak na leštěných vzorcích oproti broušeným, kde povlak 
nevyplnil rýhy po povrchové úpravě. Bylo prokázáno konstantní chemické složení všech povlaků bez 
ohledu na dobu přípravy povlaků. 
  Nejlepší mechanické vlastnosti má povlak po 2 h expozice v tavenině Na[BF4] na leštěném vzorku. 
Získaná data mají praktický význam v oblasti využití slitiny AZ31 v různých oborech průmyslu, 
medicíně a v dalším výzkumu. 
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ABSTRACT 
The aim of this work is optimization of preparation parameters of fluoride conversion coating on the 
wrought magnesium alloy AZ31 in Na[BF4] melt. The monitored factors for determining quality of the 
prepared coatings are homogeneity of the coating surface on ground and polished samples of magnesium 
alloy, mechanical properties of the coating (adhesion and hardness) and the coating thickness. The main 
parameter was the change in these properties at different exposition times of the material to the salt melt. 
 Coating surfaces were documented on an inverted light microscope with the addition of images 
representative samples using SEM. The coating thickness was documented with inverted light 
microscope using a polarization filter. The chemical composition was determined on three representative 
samples using an energy-dispersive X-ray spectrometer. The mechanical properties of the coatings were 
determined by scratch test on REVETEST Scratch Testing System with detector  of acoustic emissions. 
The resulting scratches were documented on a light microscope. 
 It was proved that polished samples exhibit superior coating in respect with ground samples, wherein 
the coating did not fill the trench after the finish treatment (grinding). Constant chemical composition has 
been demonstrated in all the coatings. 
 Polished sample after 2 hours of exposure in the Na [BF 4] melt exhibits best mechanical properties. 
The obtained data are of practical importance in the use of the alloy AZ31 in various fields of industry, 
medicine and other research. 
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Hořčíkové slitiny mají díky své relativně malé hustotě, vysoké pevnosti, jednoduché recyklovatelnosti 
značné použití v mnoha odvětvích průmyslu. Nalézají využití v automobilovém průmyslu jako 
automotivové součástky, v elektronice jako skelety mobilních telefonů a notebooků, ale i jako konstrukce 
sportovních bicyklů. Také jsou vhodným materiálem pro medicínské aplikace například jako 
biodegradabilní implantáty.  
 Tyto slitiny mají i nežádoucí vlastnosti jako například velice malou korozní odolnost způsobenou 
redoxním potenciálem hořčíku (-2,4 V). Toto nežádoucí chování lze mimo jiné metody eliminovat 
povrchovou úpravou těchto slitin a to hlavně konverzními povlaky. Fluoridový konverzní povlak, který 
je předmětem této práce, se ukázal jako zajímavý pro mnohá odvětví. Připravuje se různými způsoby 
jako například ponorem do kyseliny fluorovodíkové nebo ponorem do taveniny Na[BF4], čímž se zabývá 
tato práce. Fluoridový povlak nachází i budoucí použití v medicíně, kde byl prokázán antibakteriální 
efekt slitiny AZ31 upravené tímto způsobem.  
 Bakalářská práce se zabývá přípravou konverzních fluoridových povlaků na tvářené hořčíkové slitině 
AZ31 a hodnocením jejich vlastností. Cílem práce je stanovení vhodných parametrů přípravy, aby 








2 Teoretická část 
2.1 Hořčík 
 Hořčík je lehký kov s hustotou 1,74 g/cm3 a teplotou tání 650 °C. Krystalovou strukturu tvoří 
hexagonální (hcp) mřížka, kvůli které má hořčík za pokojové teploty limitovanou tvářitelnost. 
Za zvýšené teploty (běžně při 300‒400 °C) lze hořčík a jeho slitiny tvářet dobře. Hořčík má vysokou 
afinitu ke kyslíku, proto jeho výroba vyžaduje ochranou atmosféru, což se projevuje na jeho ceně.  
 Jako surovina pro výrobu hořčíku se využívají přírodní minerály jako magnezit a dolomit. 
Nejvýznamnější surovinou je chlorid hořečnatý z mořské vody, která obsahuje 0,13 % Mg nebo 
1,1 kg/m3 (Mg je třetí nejhojnější prvek rozpuštěný v mořské vodě). Z globální produkce hořčíku a jeho 
slitin je většina vyrobena elektrolýzou taveniny chloridu hořečnatého, zbytek je vyroben redukcí oxidu 
z rozkladu dolomitu a magnezitu. [5] 
Díky své nízké hustotě a dobrým mechanickým vlastnostem nalézají slitiny hořčíku velké použití jako 
konstrukční materiál v automobilovém a leteckém průmyslu. Je značně využíván i ve zdravotnictví jako 
součást biodegradabilních implantátů [6, 7]. 
2.2 Hořčíkové slitiny 
 Nevyhovující vlastnosti hořčíku, jako například relativně nízká korozní odolnost, vedly k značnému 
rozvoji legování a zpracování hořčíku. Hlavními mechanismy zlepšení mechanických vlastností 
hořčíkových slitin jsou precipitační vytvrzení a vytvrzení tuhého roztoku. Precipitační vytvrzení je proces 
vzniku fází legovacího prvku v důsledku snižující se rozpustnosti tohoto prvku v Mg se snižující se 
teplotou. Vytvrzení tuhého roztoku je způsobeno rozdílným atomovým poloměrem prvků rozpuštěných 
v hořčíku, který tvoří intermetalické fáze s většinou nejpoužívanějších prvků. Nejpoužívanějším 
legujícím prvkem v hořčíkových slitinách je hliník, který zvyšuje pevnost v tahu a tvoři intermetalickou 
fázi Mg17Al12. I přes zlepšující se mechanické vlastnosti způsobují vyšší koncentrace mnohých prvků 
zhoršení korozní odolnosti, což vede k vývoji slitin s vysokou čistotou. Značné zhoršení korozní 
odolnosti způsobuje železo, nikl a měď [5]. Klady a zápory nejpoužívanějších legovacích prvků jsou 
shrnuty v tabulce 1. 
 
Tabulka 1 Vliv legujících prvků na vlastnosti hořčíku a jejich značení [5] 
Al (A) Hliník zvyšuje pevnost v tahu a tvrdost precipitací intermetalické fáze. Ta se ale 
projevuje za zvýšené teploty, proto se Mg-Al slitiny temperují. Nevýhodou je 
tendence k mikroporozitě. 
Be V malých dávkách (pod 30 ppm) beryllium drasticky snižuje oxidaci taveniny. 
Ca Vápník zvyšuje jemnost zrn, ale i adhezi odlitků k formám. Může způsobit i 
praskání za tepla. 
Li (L) Lithium snižuje hustotu a zvyšuje pevnost a tažnost. Značnou nevýhodou je 
nestabilita taveniny. 
Mn (M) Mangan zlepšuje pevnost v tahu, svařovatelnost a korozní odolnost. 
Prvky vzácných zemin 
(E) 
Prvky vzácných zemin tvoři stabilní fáze zlepšující pevnost při vyšších teplotách 
a korozní odolnost, jsou ale drahé. 
Si (S) Křemík zhoršuje vlastnosti hořčíku pro lití, ale značně zlepšuje odolnost vůči 
creepové deformaci. 
Ag (Q) Stříbro zlepšuje pevnost za vyšších teplot, ale snižuje korozní odolnost. 
Th (H) Thorium zvyšuje pevnost za vyšších teplot nejvíce ze všech použitých prvků, je 
ale radioaktivní. 
Zn (Z) Zinek se chová podobně jako hliník a přídavkem 3 % zinku se zvýší pevnost 
v tahu, ale nad 2 % může slitina praskat při vysokých teplotách- 
Zr (K) Zirkonium zvyšuje pevnost v tahu bez ztráty tažnosti, ale nemůže být přidáno do 





 Mezinárodní značení slitin hořčíku je tvořeno prvky s nejvyšším zastoupením a jejich procentuálním 
obsahem. AZ31 tedy obsahuje zaokrouhleně 3 % hliníku a 1 % zinku [8]. 
 Podle způsobu výroby můžeme hořčíkové slitiny rozdělit na slévárenské a tvářené. Slévárenské slitiny 
jsou vyráběny tlakovým litím, gravitačním litím atd. Lité slitiny jsou převážně tvořeny systémem Mg-Al 
s dalšími prvky. Mg-Al-Mn slitiny mají díky přídavku manganu lepší korozní odolnost a snížený obsah 
Mg17Al12 fáze, která způsobuje hrubost mikrostruktury, čímž zhoršuje pevnost. Další výhodou je snížení 
porozity. Nejvíce produkována je AZ91 mimo jiné pro svoji vysokou pevnost v tahu při vyšších 
teplotách. Tvářené slitiny se vyrábí hlavně extruzí a valcování za zvýšené teploty mezi 300 a 400 °C. 
Nejpoužívanějšími jsou slitiny hořčíku s obsahem 3–9 % hliníku a 0,2 – 1,5 % zinku. Slitina s obsahem 
3 % hliníku se používá hlavně na plechy a pásy, s obsahem 6 % na profily nebo výlisky a na velmi 
namáhané díly, jako například listy vrtulí, se používá slitina s obsahem 9 % hliníku. [7–9] 
2.2.1 AZ31 
 Tvářená AZ31 se vyznačuje dobrou obrobitelností a je možné ji svářet. Tato slitina se tváří za zvýšené 
teploty při cca 420 °C, ale nedá se vytvrdit. Také vykazuje biokompatibilitu s hydroxyapatitem a je 
biodegradabilní, proto má vysoké využití v medicíně jako součást biodegradabilních implantátů [10]. 
Složení slitiny je stanovené normou ASTM B90M a je uvedené tabulce 2. Mikrostruktura AZ31 je 
tvořena hlavně ε-tuhým roztokem legujících prvků v Mg, jak je vidět z obrázku 1. Dále je tvořena 
intermetalickou fází Al-Mn. 
Tabulka 2 Složení AZ31 podle normy ASTM B90M 
Prvek 
[hm. %] Al Zn Mn Si Fe Ni Cu Ostatní 
AZ31 2,5‒3,5 0,7‒1,3 0,2‒1,0 Max 0,1 Max 0,005 Max 0,005 Max 0,05 Max 0,3 
 






2.3 Technologie povrchových úprav 
V případě, že kov nebo slitina nemá vyhovující korozní odolnost a pokud není možné tento materiál 
nahradit jiným, je možné odolnost v daném prostředí zvýšit povrchovou úpravou. Kromě zvýšení korozní 
odolnosti se využívají povrchové úpravy i k zvýšení tvrdosti povrchu, zvýšení odolnosti proti opotřebení 
a vysokým teplotám, ale i k dosažení požadované elektrické nebo tepelné vodivosti. Vhodnou 
povrchovou úpravu lze zvolit jen po zvážení charakteru podkladu a podle předpokládaných podmínek a 
principů znehodnocování. 
 Velice důležitá je předúprava povrchu materiálu k zajištění kvalitní adheze k povrchu a požadovaných 
konečných vlastností. Hlavními metodami jsou mechanické úpravy (otryskávání, kartáčování, broušení a 
leštění) a chemické popřípadě elektrochemické úpravy (různé druhy odmašťování, moření chemické a 
elektrochemické leštění). 
 Významnou metodou povrchové úpravy je depozice kovů s požadovanými vlastnostmi na povrchy 
jiných materiálů. Nejpoužívanějšími metodami v této oblasti jsou chemické pokovování (založené na 
redukcí elektronegativnějšího kovu z roztoku než je kov podkladový, který se oxiduje), galvanické 
pokovování (založené na redukci kovu z roztoku na katodě v elektrolytickém článku) a žárový ponor 
materiálu do taveniny kovu. 
 Nejrozšířenější jsou povrchové úpravy nanesením nátěrových hmot. Nátěrové hmoty jsou systémy 
skládající se z pojiva, pigmentu, rozpouštědla a aditiv. Pojivo je filmotvorná složka pojící pigment s krycí 
schopností. Aditiva jsou látky dále upravující vlastnosti nátěrového systému. V praxi se  připravují 
mnohovrstvé systémy vytvořené nátěry s různými poměry složek. [12] 
2.3.1 Konverzní povlaky 
Kovy a slitiny mohou být upraveny i tzv. konverzními povrchovými úpravami. Jako konverzní povrch 
lze chápat vrstvu na povrchu kovu nebo slitiny vzniklou redoxní reakcí za vzniku sloučeniny kovu 
podkladu s žádanými vlastnostmi. [12] 
 Jako příklad konverzního povlaku používaného v průmyslu je fosfátování, což je proces reakce kovu 
za vzniku vysoce přilnavé vrstvy nerozpustných fosforečnanů. Povrch vzniká topochemickou reakcí 
v zředěném roztoku kyseliny fosforečné a fosforečnanů těžkých nebo alkalických kovů. Příklad této 
reakce je uveden v rovnici (1) při použití oceli jako podkladového materiálu. 
 ( ) ↑+→+ 224243 H2POHFePOH2Fe  (1) 
 Vznik rozpustného primárního fosforečnanu vede ke zvýšení pH, což způsobí posunutí rovnováhy 
mezi primárními fosforečnany a nerozpustnými terciálními fosforečnany, čímž vzniká i další volná 
kyselina fosforečná. Příklad těchto reakcí je uveden v rovnici (2) a (3) v zinkovém fosfátovém činidle. 
 ( ) 434242 POHZnHPOPOHZn +↔  (2) 
 ( ) 432434 POHPOZnZnHPO3 +↔  (3) 
 Depozice nerozpustných fosforečnanů je velice pomalá, hlavním činitelem je zde polarizace kovu 
vznikajícím vodíkem. Jako akcelerátor se používají ušlechtilé kovy způsobující katodickou depolarizaci, 
oxidační činidla a elektrochemické pulzní metody. Fosfátové povrchy jsou porézní, což razantně zhoršuje 
jejich korozní odolnost. Omytí povrchu v horkém roztoku velice zředěné kyseliny chromové sníží 
porozitu až o 50 %.  
 Fosfátové povrchy nejsou stabilní v kyselém a vysoce alkalickém prostředí. I přes mnohé modifikace 
se pro aplikace, kde je vysoká korozní odolnost podmínkou, používá jako podklad pro protikorozní 
nátěry. [13] 
2.3.2 Fluoridové konverzní povlaky 
Tato práce je součástí dlouhodobého výzkumu Laboratoře kovů a koroze zaměřeného na protikorozní 
ochranu hořčíkových slitin. Tato práce byla iniciovaná výzkumem A. Yamamota, T. Ohseho a H. 
Tsubakina o povrchové úpravě AZ31 fluoridy hořčíku [14]. Cílem tohoto výzkumu bylo vytvořit 
kompaktní, odolný povlak pomocí ponoru vzorku této slitiny do taveniny Na[BF4] při 450 °C. Vzorek byl 
do této taveniny ponořen na 24 h a výsledkem byl homogenní, tvrdý povlak tlustý asi 10 µm a tvořený 
binární solí NaMgF3. Tento povlak byl vystaven 1% roztoku NaCl. Vodíkové bubliny signalizující reakci 






 Ing. Josef Minda ve své bakalářské práci [15] provedl průzkum publikací, aby určil, zda se nějaká další 
skupina zabývá rozvojem metody z práce autorů A. Yamamota a spol (popřípadě jejich dalšího výzkumu 
v této oblasti) a došel k závěru, že ne. Rovněž v posledních letech nedošlo v této problematice k pokroku. 
 Dále tato práce navazuje na diplomovou práci Ing. Drábikové [16] zaměřené na studium korozní 
odolnosti, mechanismu vzniku a na snížení procesních nákladů přípravy fluoridového povlaku na AZ31, 
AZ61 a AZ91. V této práci byla jednoznačně prokázána vysoká korozní odolnost těchto povlaků. Dále 
byla prokázána existence sekundární vrstvy tvořené binárním NaMgF3, která je rozpustná ve vodě. 
Pomocí vlnově disperzní rentgenové analýzy byla dokázána schopnost bóru v oxidačním čísle III 
redukovat se do elementárního stavu a oxidovat hořčík. V této oblasti bylo také diskutováno, že 
fluoridový povlak vzniká reakcí s plynnými produkty tepelného rozkladu Na[BF4] a na plynnou složku 
BF3 a sůl NaF. 
3 Experimentální část 
3.1 Cíl práce 
Cílem práce je příprava fluoridových konverzních povlaků na vzorcích hořčíkové slitiny AZ31 ponorem 
do taveniny Na[BF4]. Tyto povlaky jsou připraveny na dvou sadách vzorků s různou povrchovou 
úpravou (broušené a leštěné). Je studován vliv této úpravy na vlastnosti povlaku při různém času 
v tavenině. Hlavní hodnocené vlastnosti jsou povrchová struktura dokumentovaná světelným a 
rastrovacím elektronovým mikroskopem, nanotvrdost povlaku stanovená instrumentální indentační 
zkouškou a adheze povlaku k podkladovému materiálu stanovená scratch-testem. 
3.2 Experimentální materiál 
Destilovaná voda (FCH VUT) 
Ethanol (Lachema) 
Isopropanol (Anobal) 
Kyselina pikrová (Lachema) 
Kyselina octová konc. (Lachema) 
Tetrafluoroboritan sodný technický (Ampere) 
3.3 Postupy 
3.3.1 Příprava vzorků 
 Plech tvářené hořčíkové slitiny AZ31, který byl poskytnut v rámci spolupráce s FSI VUT, byl nařezán 
metalografickou pilou řezným kotoučem na neželezné měkké kovy 10S25 na vzorky o rozměrech 
20×20×1,45 mm s vodou jako chladícím mediem a s přídavkem antikorozní složky. Řezané strany 
vzorků byly přebroušeny ručně na metalografické brusce s brusným kotoučem o zrnitosti 800 s vodou 
jakožto chladícím mediem a lubrikantem. Na levý horní roh vzorků byl vytvořen zářez pomocí ruční 
pilky, který sloužil pro stanovení orientace vzorku (k odlišení povlakových stran). Vzorky byly usazeny 
do plastových nosičů a dále připraveny na automatické brusce. Vzorky určené pouze na broušení byly 
zbroušeny po dobu 10 s na brusném kotouči o zrnitosti 1200. Po broušení byly vzorky omyty 
isopropanolem a vysušeny proudem horkého vzduchu. Vzorky pro leštění byly posléze navíc 
přebroušeny po dobu 3 min na kotouči o zrnitosti 4000. Dále byly tyto vzorky leštěny na diamantové 
pastě o různé zrnitosti postupně z 3 µm na 0,25 µm. Po každém leštění byly vzorky vyjmuty, očištěny 
isopropanolem a vysušeny proudem horkého vzduchu. Jako lubrikant a chladící medium pro broušení 





3.3.2 Příprava povlaků 
 Do korundového kelímku bylo na předvážkách naváženo přibližně 30 g technické soli Na[BF4]. 
Kelímky byly přikryty víčkem a vloženy do muflové pece předehřáté na 450 °C. Po roztavení soli byly 
kelímky vyjmuty. Vzorky slitiny AZ31 byly vloženy do taveniny a vloženy zpět do pece. Vzorky byly 
ponechány v peci na různou dobu a to na 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5; 3; 4; 8, 12; 24 a 48 h. Poté byly vzorky 
vyjmuty z pece a vyvařeny po dobu 10 min v destilované vodě. Vzniklý povrch byl zdokumentován na 
invertovaném světelném mikroskopu Zeiss Axio observer Z1M. Každý vzorek byl poté za sucha rozřezán 
na půlky. Půlka každého vzorků byla tepelně zalisována do kompozitní allylftalátové pryskyřice a 
polymethymetakrylátu. Zalisované vzorky byly broušeny na automatické brusce. Dále byly vyleštěny 
pomocí diamantové pasty o různé zrnitosti postupně z 3 µm na 0,25 µm.  
3.3.3 Metalografická analýza 
 Metalografický vzorek slitiny AZ31 pro pozorování mikrostruktury byl broušen 10 s na brusném 
kotouči o zrnitosti 1200 a 3 min na kotouči o zrnitosti 4000. Poté byl vyleštěn na diamantové pastě o 
různé zrnitosti postupně z 3 µm na 0,25 µm. Takto připravený vzorek byl 5 s leptán v leptadle pikral 
připraveném z 35 ml ethanolu, 5 ml destilované vody, 2,5 ml konc. kyseliny octové a 1,9953 g kyseliny 
pikrové. Vzorek byl po leptání omyt vodou a isopropanolem a vysušen proudem horkého vzduchu. 
3.3.4 Hodnocení povrchu pomocí invertovaného světelného mikroskopu 
 Pro hodnocení morfologie a tloušťky připravených fluoridových povrchů byl použit invertovaný 
světelný mikroskop. Vzorky povlaků byly zdokumentovány vždy v několika zvětšeních od 25× do 
1250×. Pro jednoznačnější oddělení fázového rozhraní mezi vzniklým povrchem a pryskyřicí na vzorcích 
příčných řezů byl použit polarizační filtr. Tyto výbrusy byly zdokumentovány jen při zvětšení 500×. 
3.3.5 Hodnocení povrchu pomocí SEM 
 Pro detailnější popis povrchových defektů povlaku byl použit elektronový rastrovací mikroskop Jeol 
JSM-7600F. 
3.3.6 Prvková analýza povlaku pomocí EDS 
 Prvková analýza povlaku byla provedena na energeticky-disperzním rentgenovém spektrometru 
(EDS). Proud vysokoenergetických elektronů dopadající na povrch vzorku vyrazí elektrony z vnitřních 
vrstev atomů na povrchu vzorku. Vzniká elektronová vakance, která je vyplněna elektronem s vyšší 
energetické vrstvy. Energetický rozdíl těchto elektronových hladin je vyzářen jako kvantum 
rentgenového záření. Energie toho fotonu je charakteristická pro daný prvek. Detekční prvek (většinou 
křemíkový polovodič o vysoké čistotě) převádí energii dopadajících fotonů na elektrické pulzy. Napětí 
vyvolaných pulzů je charakteristické pro jednotlivé prvky zatímco množství pulzů lze interpretovat jako 
kvantitu prvků. Tento detektor dokáže zpracovat celé spektrum fotonů emitovaných z daného místa, ale 
nedosahuje takové přesnosti jako například vlnově-disperzní spektrometr. [17], [18] 
 Pro tuto analýzu byly vybrány 3 reprezentativní vzorky pro každou povrchovou úpravu. Tyto vzorky 
byly analyzovány na třech místech. Software Aztec vyhodnotil odezvu rovnou jako hmotnostní procenta. 
 
3.3.7 Scratch-test 
Scratch-test je široce využívaná metoda pro testování tvrdosti povlaků a jejich adhezního chování 
k podkladovému materiálu. Test tvrdosti se provádí za stálého zatížení stylusu (sondy zařízení), který je 
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 Selhání povlaku během silového působení je testuje za progresivně se zvyšujícího nebo konstantního 
zatížení na stylus. Při testu za zvyšujícího se zatížení, se sleduje rýha vytvořená stylusem až do selhání 
povrchu, kdy stylus poškodí povlak a odhalí podkladový materiál. Tento postup je rychlý, ale nemá 
takovou statistickou hodnotu jak test při konstantním zatížení, kde se vypracuje série testu a přesně se 
určí kritická hodnota zatížení. Kritické zatížení je závislé na mechanických vlastnostech povlaku a 
substrátu, tloušťce a vnitřním pnutí povlaku a na průměru stylusu. 
 Selhání povlaku se dá rozdělit na kohézní, kde povlak praská a odštěpuje se, a adhezní, kde se povlak 
separuje od substrátu. Pro jednoznačné potvrzení těchto dějů se využívá detekce specifické akustické 
emise a měření povrchového elektrického odporu. Výsledné vzorky se dále analyzují pomocí světelného 
nebo elektronového mikroskopu. [19] [20] 
 Byly vybrány reprezentativní vzorky s dobou v tavenině 0,5; 2, a 8 h. Pro tuto analýzu byly použity jen 
leštěné vzorky. Broušené měly velice členitý povrch, a proto se pro tento test nedají použít. Test byl 
proveden na přístroji REVETEST Scratch Testing System s detektorem akustických emisí. Na každý 
vybraný vzorek byl proveden vryp o délce 3 mm. Bylo použito postupné silové působení z 1 N až do 
maximálního zatížení 20 N s rychlostí nárůstu 10 N/min. Vzorky byly zdokumentovány na světelném 
mikroskopu Stemi 2000-C. Tento test byl v rámci spolupráce laboratoří proveden na FSI. 
3.3.8 Zkouška nanotvrdosti 





4 Výsledky a diskuze 
4.1 Výsledky metalografické analýzy 
Mikrostruktura tvářené AZ31, zdokumentovaná na obrázku 2, je tvořena polyedrickými zrny tuhého 
roztoku přísadových prvků v hořčíku a intermetalickými fázemi. Na obrázku 2 jsou pozorovatelné částice 
na bázi AlMn (modré částice označené šipkou). V některých zrnech jsou viditelná deformační dvojčata, 
která jsou důsledkem tváření slitiny 
 






4.2 Hodnocení snímků povlaků z invertovaného světelného mikroskopu 
Leštěný vzorek slitiny, který byl v tavenině 0,5 h, nebyl celistvě pokryt povlakem. Na obrázku 3a jsou 
viditelné barvené odrazy způsobené proměnou tloušťkou vzniklého povlaku. Dále má povrch šupinatý 
charakter s různými částicemi a krystaly, které nebyly odstraněny vyvařením v destilované vodě. Na 
obrázku 3b jsou viditelné částice Al-Mn fáze, které nejsou pokryty povlakem. Broušený vzorek, 
vyobrazený na obrázku 3c, nevykazoval barevný odraz, takže byl pokryt konzistentní vrstvou. Jak je vidět 










Obr. 3 Snímky AZ31 po 0,5 h v tavenině pořízený invertovaným světelným mikroskopem (a, b leštěný vzorek; c, 





 Po jedné hodině v peci povlak překryl všechny fáze AZ31 (modré částice na obrázku 4b jsou částice 
vzniklé na povrchu). Na obrázcích 4a a 4b z leštěného vzorku je stále znatelný nerovný povrch, ale nejsou 
viditelné žádné praskliny. Na broušeném povrchu vymizely některé rýhy způsobené broušením. Na 















 Po 1,5 h vymizela z leštěného vzorku na obrázku 5a a 5b většina vrstevnaté textury, ale vzniklo zde 
v určitých místech zvlnění povrchu. Kromě této nedokonalosti je povrch homogenní bez viditelných 









Obr. 5 Snímky AZ31 po 1,5 h v tavenině pořízený invertovaným světelným mikroskopem (a, b leštěný vzorek; c, 





 Leštěný vzorek po 2 h v tavenině vyobrazený na obrázku 6a a 6c nevykazoval žádné nerovnosti, zvlnění 
nebo nedokonalé pokrytí. Na broušeném vzorku na obrázku 6c a 6d byly vyplněny skoro všechny rýhy až 















 Takřka kompletně homogenní povrch vzniká po 2,5 h na leštěném vzorku. Na obrázku 7a a 7b nejsou 
viditelné žádné nerovnosti. Broušený vzorek nemá na obrázku 7c viditelné jiné nerovnosti, než ty vzniklé 









Obr. 7 Snímky AZ31 po 2,5 h v tavenině pořízený invertovaným světelným mikroskopem (a, b leštěný vzorek; c, 





 Od 3 h v tavenině byly oba vzorky zdeformované nebo až vypouklé. Jak už bylo řečeno v kapitole 
2.2.1, použitá slitina byla tvářena, což do tohoto materiálu vneslo vnitřní pnutí. Při zahřátí na teplotu 
450 °C se slitina stala dost tvárnou, aby toto pnutí uvolnila, čímž došlo k deformaci vzorků. Pnutí 
vyvinuté na povlak způsobilo vznik nových nerovností nebo i trhlin. Tento jev je znatelný z obrázků 8a a 
8b. Broušený vzorek byl deformovaný méně. Spolu s členitostí povrchu nebyly nerovnosti viditelné. 















 Po 4 h v tavenině se na leštěném vzorku vytvořil kompletně homogenní povlak. Na obrázcích 9a a 9b 
nejsou viditelné žádné defekty ani nerovnosti. Naopak na broušeném vzorku jsou znovu viditelné rýhy. 
Podle obrázků 9c a 9d je kvalita povlaku na broušeném vzorku srovnatelná se vzorkem po 1 h v tavenině 















 Po 8 h v tavenině se na leštěném vzorku také vytvořil homogenní povlak. Na obrázcích 10a a 10b nejsou 
viditelné defekty ani nerovnosti. Na broušeném vzorku jsou viditelné rýhy, které jsou mnohem větší než 















 Po 12 h v tavenině byly oba vzorky značně zdeformovány. Proto jsou na obrázcích 11a a 11b znatelné 
praskliny na povrchu povlaku. Na broušeném vzorku byly tyto praskliny menší, a proto byl obrázek 11d 









Obr. 11 Snímky AZ31 po 12 h v tavenině pořízený invertovaným světelným mikroskopem (a, b leštěný vzorek; c, 





 Po 24 h v tavenině byly na leštěném vzorku velice rozsáhlé praskliny. Na obrázku 12a a 12b jsou tyto 










Obr. 12 Snímky AZ31 po 24 h v tavenině pořízený invertovaným světelným mikroskopem (a, b leštěný vzorek; c, 





 Na poslední sadě vzorků po 48 h v tavenině je povlak značně popraskaný. Na obrázcích 13a a 13b jsou 
vidět trhliny, které pokrývají celý povrch povlaku. Praskliny na broušeném vzorku zobrazeném na 
obrázcích 13c a 13d jsou ve větším počtu, ale jsou menší. To bylo pravděpodobně způsobeno členitostí 









Obr. 13 Snímky AZ31 po 48 h v tavenině pořízený invertovaným světelným mikroskopem (a, b leštěný vzorek; c, 
d broušený vzorek) 
Jak už bylo zmíněno, z každého vzorku byl připraven kolmý výbrus pro dokumentaci tloušťky vzniklých 
povlaků. Tyto výbrusy byly zdokumentovány při 500× a 1250× zvětšení pomocí inverzního světelného 
mikroskopu s využitím polarizačního filtru.  
 Povlak tvoří s použitou pryskyřicí mezifázi, jak je vidět z obrázku 11, proto bylo měření provedeno na 
několika místech, aby se zajistilo jednoznačné určení tloušťky a dostatečné množství dat. K dalšímu 
popisu růstu povlaků na různě upravených vzorcích nebyly použity výbrusy leštěných vzorků 1; 1,5 a 
48 h v tavenině, protože povlak nebyl rozlišitelný od použité pryskyřice. Tloušťky povlaků spolu se 






Obr. 14 Snímek příčného výbrusu vzorku povlaku na vyleštěné AZ31 po 8 h v tavenině s polarizačním filtrem 





















0,5 0,78 0,08 0,5 0,86 0,08 
2 1,57 0,07 1 1,30 0,12 
2,5 1,60 0,13 1,5 1,32 0,10 
3 2,09 0,24 2 1,41 0,13 
4 2,95 0,36 2,5 1,78 0,11 
8 3,52 0,20 3 2,10 0,22 
12 2,70 0,33 4 2,84 0,13 
24 3,12 0,46 8 2,34 0,24 
   12 2,39 0,28 
   24 2,96 0,25 







Obr. 15 Graf závislosti tloušťky povlaku na času v tavenině 
 
 Jak je vidět z tabulky 3 a obrázku 15 není mezi rychlostí růstu povlaku na různě povrchově upravených 
vzorcích moc velký rozdíl. Do 1. hodiny v tavenině dochází k nárůstu tloušťky povlaku, který se od 
1 hodin razantně zpomalí. Od 2,5 až do 4 hodin (v případě leštěného vzorku až do 8 hodin) povlak roste 
v porovnání s předešlými časy relativně rychle. Mezi 4 a 8 hodinami vykazují vzorky různé výkyvy 
tloušťky. Od 12 hodin nedochází k velkým změnám. Spolu s faktem, že na každém výbrusu byly velké 
variace tloušťky, a že ke každému času byl připraven jeden vzorek, je každé měření zatíženo velkou 
chybou. Proto se nedá říct, že by povlak rostl rychleji v závislosti na povrchové úpravě vzorků. Dále jsou 
změny tloušťky povlaku od 12 hodin tak malé, že je možné považovat tloušťku povlaku od této doby za 
relativně konstantní. Změna chemického složení povlaku a vliv tloušťky a charakteru jeho povrchu na 





























4.3 Hodnocení povrchu pomocí SEM 
 Na všech snímcích na obrázku 16 jsou viditelné mikroskopické póry. Ty se s postupem času uzavírají. 













Obr. 16 Snímky povrchu povlaků pořízené na rastrovacím elektronovém mikroskopu (a-0,5 h leštěný;        b-





4.4 Hodnocení chemického složení povlaku pomocí EDS 
Z hodnoty v tabulce 4 je zřejmé, že většina vzorků byla pokryta sekundární vrstvou NaMgF3. Toto bylo 
způsobeno nedostatečným vyvařením vzorků, které se tak nezbavily částečně rozpustné vrstvy. Leštěný 
vzorek z 2 h má složení povlaku asi 60 % F a asi 40 % Mg, což odpovídá MgF2. Tento vzorek byl 
vyvařen dostatečně pro odstranění sekundární vrstvy. Zaznamenaný obsah Al byl způsoben reakcí 
taveniny s korundovým žíhacím kelímkem, v kterém byl povlak připraven. Krystaly soli Al byly ve 
většině případů odstraněny vyvařením spolu se zbytky taveniny. Výsledky jsou zatíženy vysokou 
statistickou chybou, ale i tak odpovídají stechiometrickému poměru zmíněných sloučenin. Z uvedených 
hodnot v tabulce 4 je možné říci, že složení povlaku se z praktického hlediska nějak měnilo s časem. 
 
Tabulka 4 Výsledky prvkové analýzy povlaků pomocí EDS 
 Čas v tavenině [h] 
Whm. [%] 




53,81 26,78 19,42  
60,54 26,75 12,71  
55,09 31,95 12,96  
2 
51,38 28,70 19,92  
51,11 28,33 20,56  
45,16 29,85 24,98  
8 
54,65 23,60 21,75  
62,66 19,12 18,23  




58,46 41,54   
58,59 41,30  0,11 
    
2 
52,71 46,90  0,39 
58,09 41,63  0,28 
59,40 39,76 0,29 0,54 
8 
54,90 23,57 21,53  
58,09 22,46 19,45  






4.5 Hodnocení scratch-testu 
Poškození povlaku vrypem se projevuje charakteristickými tvary prasklin a jiných defektů. 
Na obrázku 17 jsou vyobrazeny schémata těchto poškození charakteristické pro povlaky s tažným 
podkladovým materiálem. 
    
Obr. 17 Schémata normovaných tažných poškození povlaku vrypem [20] 
 Vzorek povlaku na vzorku po 0,5 h expozice v tavenině nevykazoval na začátku vrypu žádné viditelné 
poškození. Na obrázku 18 nejsou viditelné žádné charakteristické jevy uvedené výše. 
 





 První viditelné poškození je znatelné až na konci vrypu. Na obrázku 19 je tato prasklina označená 
červenou šipkou. Ze snímků tohoto vzorku uvedených v kapitole 4.2 je zřejmé, že povrch nebyl 
kompaktně pokryt povlakem. Proto nejsou na obrázku 19 viditelné skoro žádné praskliny. 
 
Obr. 19 Snímek konce vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 0,5 h expozice vzorku v tavenině 
 Graf akustické emise vrypu tohoto vzorku je uveden na obrázku 20. Tato odezva nevykazuje 
dostatečně silné výchylky, aby poukazovala na poškození povlaku.  
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 Obrázek 21 zobrazuje graf závislosti hloubky vniku stylusu na pozici ve vrypu. Vryp dosahuje 
maximální hloubky 32 µm, což je 41× hlouběji, než je tloušťka povlaku (0,78 µm)  
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Obr. 21 Graf závislosti hloubky vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 0,5 h expozice vzorku 
v tavenině na zatížení a pozici ve vrypu 
 Na obrázku 22 je snímek 3. vrypu (bylo vykonáno více měření pro dosažení relevantních výsledku) na 
vzorku s povlakem po 2 h expozice v tavenině. Začátek viditelného poškození je zvýrazněn červenou 
šipkou a začíná přibližně 0,75 mm od začátku vrypu. Rozpraskání povlaku odpovídá konformačnímu 
praskání znázorněnému na začátku kapitoly. 
 





 Konec vrypu je viditelný na obrázku 23. Tmavé oblasti představují odhalení podkladového materiálu. 
 
Obr. 23 Snímek konce 3. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 2 h expozice vzorku v tavenině 
 V grafu na obrázku 24 je viditelná akustická odezva praskání povlaku. Černé čáry znázorňují selhání 
v povlaku. Trhlina označená na obrázku. 24 odpovídá první prasklině viditelné na snímku ze světelného 
mikroskopu uvedeném na obrázku 22. Odezva poškození začíná téměř okamžitě po zatížení. 
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 V Grafu na obrázku 25 je znázorněna závislost hloubky vniknutí stylusu do povlaku a podkladového 
materiálu na zatížení a pozici ve vrypu. Maximální dosažená hloubka vrypu je 60 µm, což je 40× 
hlouběji, než je tloušťka samotného povlaku (1,57 µm). 
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Obr. 25 Graf závislosti hloubky 3. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 2 h expozice vzorku v tavenině na 
zatížení a pozici ve vrypu 
 Na obrázku 26 je snímek 2. vrypu na vzorku s povlakem po 8 h expozice v tavenině. Začátek 
viditelného poškození povlaku je ve větší vzdálenosti od začátku vrypu, než u vzorku povlaku z 2 h 
expozice v tavenině. Charakter poškození je konformační praskání, stejně jako u předešlého vzorku. 
Podkladový materiál je však zde viditelný dříve. 
 
 





 Konec vrypu je uveden na obrázku 27. Proniknutí do podkladového materiálu je zde méně znatelné než 
u předchozího vzorku. 
 
Obr. 27 Snímek 2. vrypu na vzorku povlaku po 8 h expozice vzorku v tavenině 
 První poškození povlaku nastává podle grafu na obrázku 28 později, avšak rozdíl od předchozích 
vzorků je minimální. Akustická emise, kterou detektor na stylusu zpracovává, má rovnoměrnější průběh 
než u předchozího vzorku. 
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 Podle obrázku 29 stylus pronikl u vzorku povlaku po 8 h expozice v tavenině hlouběji než u 
přechozích vzorků. Na konci vrypu bylo vniknutí 90 µm hluboko přes povlak o tloušťce 3,52 µm.  
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Obr. 29 Graf závislosti hloubky vrypu na vzorku povlaku 8 h v tavenině na zatížení a pozici ve vrypu 
 Na vzorcích, které byly v tavenině 24 h a více, dochází ke změně mechanismu poškození povlaku 
vrypem, jak je viděn na obrázku 30. Povlak se zde místy skoro okamžitě odděluje. Vzhledem odpovídá 
prohybu znázorněnému na obrázcích na začátku kapitoly. 
 






 Z uvedených snímku je viditelné, že první viditelné poškození povlaku nastává později s delší dobou 
v tavenině, avšak toto poškození je větší a dochází k odhalení větší plochy podkladového materiálu. 
Avšak první měřitelné poškození je podle grafů akustické emise v relativně stejné vzdálenosti od začátku 
vrypu. Dále s delší dobou přípravy povlaku v tavenině roste hloubka proniknutí stylusu do materiálu. To 
je pravděpodobně způsobeno nerovnoměrnou tloušťkou povlaku na všech vzorcích a deformací 
samotných vzorků. Od 24 h v tavenině dochází ke změně mechanismu poškození povlaku, což vyústilo 
k značně většímu odhalení podkladového materiálu, než u kratších časů přípravy povlaků. Adheze k 
podkladu je na zkoumaných vzorcích dobrá, není viditelná žádná delaminace od slitiny během vrypů. 
Z uvedených výsledků měření je viditelné, že s rostoucí dobou umístění vzorků v tavenině (rostoucí 
tloušťkou povlaku) nevzrůstá otěruvzdornost povlaku, ale spíše klesá. Výsledky měření zbylých vrypů na 







Cílem práce bylo připravit fluoridový konverzní povlak na vzorcích hořčíkové slitiny AZ31 s rozdílnou 
povrchovou úpravou (broušené a leštěné) ponorem do taveniny Na[BF4]. Byl studován vliv této úpravy 
této úpravy na vlastnosti povlaku při různém času v tavenině, hlavně na povrchovou strukturu a adhezi 
povlaku k podkladovému materiálu. 
 Ze snímků uvedených v kapitole 4.2 je jasné, že na broušených vzorcích se nikdy plně nevyplní rýhy 
vzniklé broušením. Z toho pohledu jsou vhodnější leštěné vzorky. 
 Studiem tloušťky povlaků bylo stanoveno, že povlaky narůstají do 1,5 h, kdy mají až do 2,5 h 
konstantní tloušťku. Další nárůst nastává od 3 h do 8 h. Od 12 h je tloušťka povlaku prakticky konstantní. 
Mezi růstem povlaku na leštěných a broušených vzorcích není žádný rozdíl.  
 Detektorem EDS bylo stanoveno chemické složení povlaků, které se s časem přípravy povlaku 
nemění. 
 Scratch-testem byla stanovena otěruvzdornost leštěných povlaku. Broušené kvůli charakteru svého 
povrchu testovány nebyly. Z analýzy akustické emise a dokumentace na světelném mikroskopu je 
jednoznačné, že první viditelné poškození povlaku nastává později s rostoucím časem expozice 
v tavenině, ale první měřitelné poškození je na testovaných vzorcích v relativně stejné vzdálenosti. 
S rostoucím časem expozice v tavenině klesala otěruvzdornost povlaku. 
 S uvedenými výsledky a s faktem, že povlaky z vyšších časů (nad 12 h) jsou značně popraskány, má 
povlak na leštěném vzorku z 2 h připravený v tavenině Na[BF4] jako první dobrou kvalitu povrchu ( nižší 
časy přípravy povlaku neměli postačující vlastnosti) a lepší otěruvzdornost, než vzorky s delší dobou 
přípravy povlaku. Vzhledem na kvalitu a tloušťku povlaků nebylo vykonáno měření nanotvrdosti. 
 Proto jsou 2 h dostačující čas pro přípravu povlaku s vlastnostmi využitelnými v praxi a dalšímu 
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7 Použité znaky 
AZ31 Slitina s obsahem 3 % hliníku a 1 % zinku 
AZ61 Slitina s obsahem 6 % hliníku a 1 % zinku 
AZ91 Slitina s obsahem 9 % hliníku a 1 % zinku 
SEM Skenovací (rastrovací) elektronová mikroskopie 
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Obr. 31 Graf akustická emise 1. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 2 h expozice vzorku v tavenině 
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Obr. 32 Graf závislosti hloubky 1. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 2 h expozice vzorku v tavenině na 
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Obr. 33 Graf akustická emise 2. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 2 h expozice vzorku v tavenině 
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Obr. 34 Graf závislosti hloubky 2. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 2 h expozice vzorku v tavenině na 
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Obr. 35 Graf akustická emise 1. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 8 h expozice vzorku v tavenině 
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Obr. 36 Graf závislosti hloubky 1. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 8  h expozice vzorku v tavenině na 
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Obr. 37 Graf akustická emise 2. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 8 h expozice vzorku v tavenině 
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Obr. 38 Graf závislosti hloubky 2. vrypu na vzorku povlaku vytvořeném po 8 h expozice vzorku v tavenině na 
zatížení a pozici ve vrypu 
 
